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(57) Abstract: The invention relates to a predictive method for selecting a method for producing an optical component exposable to 
laser radiation in order to select, amongst several production methods, a method which makes it possible to produce the components 
having best laser radiation contents. The inventive method consists in a) carrying out an integer number N of catho do luminescent 
measures on the components obtained by a first production method when the component receives an electronic beam having a deter- 
mined energy and focalisation on the surface thereof and a determined intensity controlled by a ground voltage value measured on 
said component, b) in computing a mean cathodoluminescent value on the basis of N measurements, c) in repeating the operations a) 
and b) on components obtained by each other production method and d) in deciding that the more advantageous production method 
is that which ensures the smallest mean cathodoluminescent value. 

(57) Abrege : Procede predictif de choix d'un procede de fabrication d'un composant optique destine a etre soumis a des flux lasers, 
afin de selectionner parmi plusieurs procedes de fabrication celui qui produit des composants ayant de meilleures tenues aux flux laser 
: a) on effectue un nombre entier N de mesures de cathodoluminescence sur des composants obtenus par un premier des procedes 
de fabrication alors que 
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le composant recoit un faisceau electronique ayant une energie et une focalisation a la surface du composant determinees et une 
intensite determinee controlee par une valeur d'un courant de masse mesuree sur le composant, b) on calcule une valeur moyenne 
de cathodoluminescence sur les N mesures, c) On recommence les operations a) et b) sur des composants obtenus par chacun des 
autres precedes de fabrication, d) on decide que le procede de fabrication le plus avantageux est celui avec la valeur moyenne de 
cathodoluminescence la plus faible. 
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PROCEDES DE MESURE OU DE COMPARAISON NON DESTRUCTIFS DE 
LA TENUE AU FLUX IASER DE COMPOSANTS OPTIQUES 

DESCRIPTION 

5 DOMAINE TECHNIQUE 

L f invention se situe dans le domaine des 
procedes de mesure ou de comparaison non destructifs de 
la tenue au flux laser de composants optiques . 

ETAT DE liA TECHNIQUE ANTERIEURE 

10 Le passage d'un fort flux laser a travers 

les composants de la chaine d'un laser de tres forte 
puissance (verres laser, polariseurs, miroirs, couches 
minces, cristaux, hublots, etc.), ou plus generalement 
de tout compos ant optique, provoque 1' apparition de 

15 dommages en volume ou en surface des composants qui 
degradent progressivement les caracteristiques du 
faisceau. 

La tenue au flux laser des materiaux 
constituant des composants optiques est determinee 

20 generalement en effectuant des tirs laser sur un 
echantillon et en notant la variation de certains 
parametres optiques (diffusion, absorption. . . ) ou en 
observant directement 1' apparition de dommages 
microscopiques en volume ou en surface du materiaux. 

25 Ces mesures ou observation permettent de determiner un 
endommagement eventuel et de determiner si 
1' echantillon est apte ou non a supporter un flux laser 
d'une puissance surfacique determinee. 

Plusieurs modes de tirs lasers peuvent etre 

30 utilises. La norme NF EN ISO 11254 definit deux de ces 
modes qui sont le plus souvent utilises. Selon un 
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premier mode on augmente progressivement la puissance 
entre deux tirs sur un meme point jusqu'a l f apparition 
d'un dommage. Ce mode presente 1'avantage de limiter le 
nombre de points necessaires pour obtenir une bonne 
5 statistique. Cependant, il genere un phenomene de 
conditionnementf dont l'origine est mal connue, qui a 
tendance a majorer la tenue au flux. Selon un s^condi 
mode on effectue un tir unique par point a une 
puissance donnee puis on determine le nombre de sites 

10 endoimnages. Ceci permet de s'affranchir du phenomene de 
conditionnement mais demande un plus grand nombre de 
points de mesures. Le resultat depend done de nombreux 
parametres (mode de mesure, longueur d'onde du laser, 
duree de 1' impulsion, surface du spot. . .) qui sont 

15 parfois difficiles a maitriser. Malgre la definition de 
quelques normes Internationales, comme par exemple la 
norme NF EN ISO 11254 pour chacune des deux methodes 
mentionnees ci dessus, les resultats de tenue au flux 
sont dif f icilement comparables d'un banc de test a 

20 1' autre. De plus il convient de bien compronclre qu'il 
sont toujours donnes en termes probabiliste . 

Ces mesures sont destructives puisqu' il 
faut depasser le seuil d' endommagement pour determiner 
la tenue au flux. 

25 Du fait que la methode connue est 

destructrice, la valeur mesuree de la tenue au flux 
laser n'est la valeur reelle de tenue que si les 
composants optiques d'une serie de production sont 
suffisamment homogenes entre eux pour que les essais 

30 effectues sur un echantillon soient representatif s de 
ce que I 1 on obtient sur le reste des composants de la 
serie. II peut etre necessaire, par exemple lors de 
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changement de lots de refaire des mesures de 
caracterisation . 

EXPOSE DE 1/ INVENTION 

Les defauts engendres en sous-couche par 
5 les procedes de polissage des composants optiques 
produisent une baisse notable de la tenue au flux laser 
en absorbant fortement les photons et en piegeant des 
electrons et des trous . Ces defauts peuvent etre des 
fissures debouchant a la surface d 1 incidence, des 

10 inclusions metalliques mais egalement des defauts 
ponctuels (lacunes d'oxygenes, rupture de liaisons, 
impuretes atomiques . . . ) . L' etude de tels defauts 
ponctuels est tres delicate car la couche perturbee est 
extremement fine (de l'ordre de quelques micrometres) 

15 et les defauts ne sont pas observables par des 
techniques de mesures de surface. En determination 
d' endoramagement laser, quand on parle de la surface F il 
s'agit de la surface proprement dite et du volume qui 
se trouve immediatement sous la surface, jusqu'a une 

20 profondeur qui peut atteindre quelques micrometres. La 
profondeur concernee est elle meme une fonction de la 
densite surfacique de puissance du laser auquel la 
surface va §tre soumise. 

Le but du procede selon 1' invention est de 

25 remedier a ces problemes de determination de la tenue 
au flux d'un composant ayant une surface d' incidence 
destinee ci recevoir un rayonnement, en particulier 
laser, en effectuant des mesures non destructrices sur 
ce composant. Les mesures sont representatives de la 

30 resistance du composant a 1 1 endommagement lors de la 
reception d r un flux laser. Pour cela on etudie 
directement la surface d 1 incidence du rayonnement du 
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composant lui-meme et plus particulierement les defauts 
qui sont a l'origine de l f apparition des dommages . 

La presente invention a done pour objet un 
precede non destructif de verification d'une tenue au 
5 flux laser d'un composant optique, a partir d'une 
me sure quantitative representative de la densite des 
defauts d'une surface d'un materiau, cette surface 
constituant la surface d r incidence d'un flux laser 
applique au composant. Du fait que la mesure est non 

10 destructive, les composants peuvent etre testes au 
besoin sur une base unitaire assurant ainsi une 
production de quality. La mesure peut aussi etre 
effectu^e sur une base echantillonnee, sur chacun des 
lots de production selon des techniques statistiques du 

15 choix du pourcentage d' echantillons testes, en elles 
memes connues en controle qualite. La mesure de tenue 
n'est pas induite, comme dans l'art anterieur mais 
mesuree . 

Selon 1' invention on utilise un faisceau 
20 d' electrons d'energie et d'intensite contrdlees pour 
exciter localement le materiau et on balaie la surface 
du composant a etudier avec ce faisceau d' electrons. La 
profondeur d' excitation depend de l'energie du faisceau 
d' electrons. C'est par ce moyen qu'il est possible de 
25 determiner la repartition des defauts dans l'epaisseur 
du materiau au voisinage de la surface d f incidence. 

Dans la zone excitee, 1' interaction entre 
le faisceau d' electrons et les defauts ponctuels 
produit, selon un phenomene connu, une luminescence 
30 appelee cathodoluminescence, et de piegeage de charges 
electriques. Ce phenomene est explique comme suit. 
Apres une periode de forte mobility les charges 
excitees par le faisceau sont piegees au niveau de 
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defauts ponctuels et produisent dans certains cas le 
phenomene de cathodoluminescence. Ce piegeage des 
electrons sur ces defauts cree des CBntros colores qui 
ernettent des photons dont la longueur d'onde depend de 
5 la nature du defaut constituant le piege et de 
1' environnement du centre colore. 

De plus, le piegeage des charges 
electriques (electrons et trous) induit une variation 
de courant de masse et de 1' Emission electronique 

10 secondaire. Ceci permet de detecter la presence de 
defauts qui ne produisent pas de centres colores et qui 
ne sont done pas luminescents . Ce procede permet 
egalement d'obtenir une mesure non destructrice et plus 
fine. La mesure des courants de masse permet de rendre 

15 quantitative la mesure des defauts r car elle permet de 
controler I'intensite du faisceau electronique au 
moment precis de la mesure. 

Selon l 1 invention on mesure simultanement 
la cathodoluminescence a l'aide d'un spectrometre 

20 optique et le piegeage des charges electriques a partir 
des courants de masse. 

Grace au couplage des deux types de 
mesures, courant de masse et cathodoluminescence on 
controle parf aitement les conditions d f excitation du 

25 materiau et on prend en compte tous les defauts 
susceptibles de contribuer a 1' apparition d r un dommage 
lorsque le materiau est soumis a un fort flux laser. Le 
couplage des deux mesures permet de realiser des 
profils quantitatifs des taux de defauts dans les 

30 premiers micrometres du materiau ce qui ne peut etre 
realise actuellement avec aucune autre technique. 

Ainsi 1' utilisation du procede selon 
1' invention permet par exemple de selectionner un 
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procede de fabrication centime etant a priori meilleur 
qu'un autre. Cela signifie que 1'on peut determiner que 
les composants fabriques selon l'un des procedes auront 
une probability de resister a un flux laser superieure 
5 a celle des composants obtenus par 1' autre procede de 
fabrication . 

Ce procede peut ainsi etre applique pour 
1' optimisation des differentes phases de preparation 
d'un composant en vue d'ameliorer sa tenue au flux : 

10 nature et procede d' elaboration des materiaux, procede 
de polissage et traitement de surface, conditionnement, 
guerison et stabilisation des dommages . . . II peut 
egalement etre utilise pour suivre le vieillissement 
des composants en vue de leur maintenance preventive. 

15 II peut egalement etre utilise pour le controle de 
qualite de composants optiques . 

Ainsi selon une premiere application 
1' invention est relative a un procede predictif de 
choix d'un procede de fabrication d'un composant 

20 optique destines a etre soumis a des flux lasers, le 
choix etant destine a selectionner parmi plusieurs 
procedes possibles de fabrication celui qui conduit a 
des composants ayant de meilleures tenues aux flux 
laser que ceux obtenus par les autres procedes 

25 possibles caracterise en ce que 

a) on effectue un nombre entier N de 
mesures de cathodoluminescence sur des composants 
obtenus par un premier des procedes possibles de 
fabrication alors que le composant regoit un faisceau 

30 electronique ayant une energie determinee, une 
focalisation a la surface du composant determinee et 
une intensite determinee controlee par une valeur d f un 
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courant de masse mesuree sur le composant alors qu'il 
est soumis audit faisceau electronique, 

b) on calcule. une valeur moyenne de 
cathodoluminescence sur les N mesures, 
5 c) On recommence les operations a) et b) 

sur des compos ants obtenus par chacun des autres 
precedes possibles de fabrication, 

d) on decide que le procede de fabrication 
le plus avantageux est celui pour lequel la valeur 

10 moyenne de cathodoluminescence est la plus faible. 

Selon une variante du procede, on 
recommence les etapes a) a c) pour differentes valeurs 
d'energie du faisceau electronique, on etablit un 
histogramme des valeurs moyennes de cathodoluminescence 

15 pour chacune des energies, 

on prend en compte dans le calcul de la 
valeur moyenne de cathodoluminescence une integration 
des valeurs de cathodoluminescence sur les differentes 
energies de faisceaux electroniques . 

20 Dans une seconde application 1" invention 

est relative a un procede de contr61e d'un etat d'une 
surface d'un composant optique destinee a etre une 
surface d' incidence d'un faisceau laser, afin de 
determiner si ladite surface a une densite de defaut 

25 qui est infer ieure a une densite de defaut au dela de 
laquelle le composant optique est susceptible d'etre 
endommage par soumission a un flux laser presentant une 
puissance (densite de flux) au plus egale a un seuil 
predetermine pendant une duree maximum predeterminee r 

30 caracterise en ce que 

a) On realise des echantillons dudit 
composant optique par un meme procede de fabrication, 
en particulier en ce qui concerne I'etat de ladite 



WO 2005/064306 



PCT/FR2003/050140 



8 



surface d 1 incidence et on les separe en premiers et 
seconds echantillons , 

b) dans une phase prealable d 1 etalonnage, 
on etablit sur les premiers echantillons, une 

5 correlation entre valeurs de cathodoluminescence 
obtenues dans des conditions de tirs electroniques 
determinee, et tenue au flux laser des premiers 
echantillons, cette correlation permettant de 
determiner un ou plusieurs seuils de 

10 cathodoluminescence, chaque seuil correspondant a des 
conditions de tenue des premiers echantillons au flux 
laser, un composant presentant une valeur de 
cathodoluminescence inferieure a l'un des seuils etant 
acceptable pour les conditions de tenue ayant conduit a 

15 ce seuil, et rebute pour ces conditions dans le cas 
contraire, 

c) On mesure la valeur de 
cathodoluminescence produite sur un second echantillon 
par des tirs electroniques effectues dans les memes 

20 conditions qu 1 a 1 1 etape b) , on accepte le composant 
pour toutes les conditions de tenue correspondant a des 
seuils superieurs a la valeur mesuree, on le rebute 
pour toutes les conditions de tenue correspondant a des 
seuil inferieurs a la valeur mesuree. 

25 d) on recommence 1' etape c) sur d'autres 

seconds echantillons sur une base unitaire ou par 
echantillonnage . 

BREVE DESCRIPTION DES DESSINS 

L 1 invention sera maintenant decrite a 
30 l'aide des dessins annexes dans lesquels 

La Figure 1 rep re sen te un exemple de 
dispositif permettant d'obtenir simultanement des 



WO 2005/064306 PCT/FR2003/050140 



9 



mesures de cathodoluminescence, de courant d' emission 
electronique secondaire et de courant de masse. 

La Figure 2 represente un exemple de 
spectre de cathodoluminescence, 
5 Les Figures 3 et 4 sont des graphiques qui 

donnent la valeur de cathodoluminescence et done de la 
densite des defauts correspondant aux longueurs d' onde 
650 et 550 nm respectivement r en fonction de la 
profondeur pour les echantillons 1 et 2. Les courbes 
10 correspondant a 1 'echantillon 1 et a 1 ' echantillon 2 
sont en trait continu et en pointilles respectivement. 

La figure 5 represente une droite de 
correlation entre la tenue au flux laser d T un composant 
represente en abscisse et la valeur de 
15 cathodoluminescence obtenue dans des conditions de tirs 
electroniques determinees representee en ordonnee . 

EXPOSE DETAILLE DE MODES DE REALISATION PARTICULIERS 

En liaison avec la figure l r un dispositif 
selon l 1 invention comporte une enceinte a vide 2 
constituant la chambre de mesure. Un canon a electrons 
12 muni de moyens de controle de la direction 
d' emission du faisceaux, en eux memes connus est loge a 
l'interieur de 1' enceinte a vide 2. II peut s 1 agir par 
exemple d'un microscope 12 electronique a balayage ou 
de tout autre dispositif possedant un canon a 
electrons. Un porte echantillon metallique 7 relie a la 
masse est dispose dans 1 ! enceinte a vide 2 de telle 
sorte qu'il peut recevoir un faisceau d 1 electron 4 emis 
par le canon a electrons 12. L 1 enceinte a vide 2 
contient aussi un dispositif 5 permettant a des photons 
emis par un composant dispose sur le porte echantillon 



20 
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7 de traverser une paroi 8 de 1' enceinte a vide 2. II 
peut s'agir par exemple d r un guide optique ayant une 
premiere extremite 9 commandee par des moyens de 
balayage et une seconde extremite face a la paroi 8. Le 
dispositif selon l f invention est complete par un 
spectrometre optique 6 fonctionnant notamment dans l'UV 
et le visible entre 180 et 1000 nm. Le spectrometre 
optique 6 est dispose de facon a recevoir le 
rayonnement en provenance de la seconde extremite 10 du 
guide optique 5. Enfin un galvanometre 11 connecte 
d'une part a la masse et ayant un autre terminal 
raccordable a une surface conductrice d'un composant a 
•mesurer complete le dispositif de mesure. 

Le f onctionnement est le suivant . 
La surface de 1' echantillon est de 
preference metallisee a l'aide d'un depot conducteur 3, 
par exemple de l'or, relie a la masse de manl^rB a 
eliminer les charges superf icielles . Ce depot 
conducteur 3 est destine a permettre le deplacement des 
charges et done la mesure du courant de deplacement par 
le galvanometre 11. Le depot conducteur 3 n'est pas 
indispensable. Le materiau peut egalement etre etudie 
non metallise. Dans ce cas, on mesure une valeur 
representative des charges piegees en mesurant un 
courant image dans le support metallique 7. Dans ce 
cas, il faut tenir compte de l'effet des charges qui 
diminue progressivement le potentiel de surface sous le 
faisceau. Si 1' echantillon n'est pas metallise, il est 
possible egalement d'utiliser une pression de quelques 
Pascals dans 1' enceinte a vide de maniere a neutraliser 
les charges de surface et eviter l'effet de charge. 

On excite un volume a proximite de la 
surface d 1 incidence du composant ou d'un materiau a 
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inclure dans le composant en injectant des electrons a 
l'aide du faisceau 4 produit par le canon 12. 
1/ energies l r intensity et la focalisation de ce 
faisceau sont controlees . Pour que le procede soit non 
5 destructif, il est necessaire que le faisceau 
d r electrons ne cree pas de defauts supplement aires . 
Pour cela, la densite de courant et la dose d' electrons 
introduite doivent etre suf f isamment faibles. La duree 
d' excitation doit etre controlee de maniere precise 

10 afin de maitriser la quantite d' electrons injectes dans 
le materiau. Une mesure initiale des courants de masse 
permet de connaitre parfaitement l'intensite du 
faisceau. II est necessaire de disposer d'un moyen 
precis de controle de la surface irradiee, c'est a dire 

15 de la focalisation du faisceau electronique, de maniere 
a maitriser la densite de courant. Ceci permet 
d' obtenir des mesures quantitatives et reproductibles . 

Pendant 1' injection des electrons, les 
photons emis sont recueillis par le dispositif 5 

20 permettant aux photons de traverser la paroi 8 de la 
chambre 2. Les emissions photoniques sont envoyees sur 
un capteur photonique transformant les photons recpus en 
une valeur de charge ou de courant. Simultanement, le 
courant de masse est mesure au niveau du porte 

25 echantillon 7 metallique relie a la masse. 

En fin de mesure r on dispose pour chaque 
point de mesure sur le materiau, d'une valeur de 
l 1 emission photonique globale, et d'une valeur du 
courant de masse. La valeur du courant de masse est 

30 destinee a retroagir sur le canon a electrons de fagon 
a garder constante et reproductible pendant toute la 
duree des mesures l'intensite du faisceau electronique . 

Un premier exemple d'emploi du procede 
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selon 1' invention concerne l'effet du polissage sur la 
repartition des def auts dans l'epaisseur. 

Deux echantillons de silice naturelle 
fondue ont ete polis avec le meme procede de polissage. 
5 Le premier (echantillon 1) a ete laisse tel quel et le 
second (echantillon 2) a subi une abrasion ionique 
supplement a ire de quelques micrometres . lis ont ete 
metallises a 1'aide d'un depot d'or. Des mesures de 
cathodoluminescence ont ete realisees a differentes 
10 energies de faisceau. Chaque valeur correspond a une 
moyenne de cinq mesures realisees sur des zones 
differentes . 

La Figure 2 donne un spectre 
caracteristique de la cathodoluminescence de 

15 1' echantillon 1. On note la presence de quatre pics que 
1' on peut associer a trois types de def auts dans le 
material: de 1' echantillon 1. Les pics de 
cathodoluminescence sont a des longueurs d' ondes de 
280, 450, 550, et le pic plus eleve a 650 nanometres. 

20 Les Figures 3 et 4 donnent la repartition 

des def auts correspondant aux longueurs d' onde 650 et 
550 nm respectivement, en fonction de la profondeur 
pour les echantillons 1 et 2. 

II est connu que la profondeur maximale de 

25 penetration des electrons peut etre calculee a l'aide 
d'une loi empirique : 

Pour une energie E0<lOkeV R = 90 p 0 ' 8 E 0 13 (1) " 
Pour une energie E0>lOkeV R = 45 p 0 ' 9 E 0 17 (2) 

Dans les formules (1) et (2) ci dessus R 
30 est la profondeur de penetration et p est la densite du 
materiau etudie. On voit ainsi que la profondeur de 
penetration pourra etre reglee en ajustant I 1 energie du 
faisceau electronique . Cette energie du faisceau 
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electronique est ainsi representative de la profondeur 
de la couche superf icielle etudiee. 

On note que le traitement supplementaire 
d' abrasion ionique subie par 1' echantillon 2, a permis 
5 de diminuer la densite des defauts qui avaient ete 
generes pres de la surface par le polissage. 

Ceci se traduit par le fait que dans la 
figure 3, qui mesure la densite de defaut produisant un 
rayonnement important a une longueur d' onde de 650 nm, 

10 le courant de cathodoluminescence de 1' echantillon 1 
represents par une courbe en trait continu se situe a 
une valeur plus elevee que celle de 1 'echantillon 2 
representee par une courbe en pointilles, pour des 
energies du faisceau electronique correspondant a> des 

15 profondeurs de sondage des defauts comprises entre 
environ 0,8 et 3 pm. Pour les profondeurs superieures a 
3 pm, les densites de defaut produisant la 
cathodoluminescence de 650 nm sont sensiblement les 
memes. II en va de meme sur la figure 4 pour les 

20 defauts produisant un rayonnement important a une 
longueur d' onde de 550 nm 

Le procede selon 1' invention permet done de 
mesurer I'effet du polissage et des traitements de post 
polissage sur la densite de defauts en sous couche et 

25 ainsi d' optimiser les procedes de polissage de maniere 
a diminuer la densite de defauts generes. II s'agit 
dans ce premier exemple d' application du procede selon 
1' invention,, de mesures predictives de la tenue au flux 
laser. Ces mesures permettent de decider, sans avoir a 

30 effectuer de tirs laser et sans detruire les 
echantillons qu'un mode de realisation est meilleur 
qu'un autre. 

Un deuxieme exemple d' application du 
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procede selon 1' invention est relatif a 1' etablissement 
d'une correlation entre 1' intensite de 

cathodoluminescence et la tenue au flux laser, 

Trois echantillons de silice naturelle 
5 fondue ont ete realises. Chaque echantillon correspond 
& une qualite de polissage differente qui conduit a des 
tenues au flux a priori differente. Les valeurs de 
tenue au flux de chaque echantillon ont ete determinees 
par une technique destructive en effectuant des tirs 

10 laser. Ces mesures ont ete effectuees selon des 
techniques connues . 

Les echantillons ont ensuite ete metallises 
a l'aide d'un depdt d'or. Des mesures de 
cathodoluminescence ont ensuite ete effectuees comme 

15 indique plus haut . Chaque valeur de cathodoluminescence 
correspond a une moyenne de cinq mesures realisees sur 
des zones differentes. 

1/ evolution de 1' intensite de 

cathodoluminescence en fonction de la tenue au flux 

20 mesuree par endommagement laser est representee sur la 
figure 5. II s'agit d'une droite de pente negative. On 
voit que la tenue au flux est inversement 
proportionnelle a 1' intensite de cathodoluminescence 
avec un bon coefficient de correlation. 

25 Un troisieme mode de realisation de 

1' invention sera maintenant decrit. 

Dans ce mode le procede selon l f invention 
est utilise pour un controle de qualite d'une 
production d'un composant optique en particulier d'un 

30 etat d'une surface de ce composant. Cette surface est 
destinee a etre une surface d 1 incidence d'un faisceau 
laser. II s'agit de determiner si ladite surface a une 
densite de defaut qui est inferieure a une densite de 
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defaut au dela de laquelle le composant optique est 
susceptible d'etre endommage par soumission a un flux 
laser presentant une puissance (densite de flux) au 
plus egale a un seuil predetermine pendant une duree 
5 maximum predeterminee . Lorsqu'on dit susceptible d'etre 
endommagee, cela signifie avec une probability 
superieure a un seuil donne. Lorsqu'on dit pendant une 
duree maximum predeterminee il peut s'agir aussi d' un 
nombre predetermine d' impulsions laser. 

10 Selon ce mode de realisation du procede, on 

realise un ensemble d' echantillons que I 1 on separe en 
une premiere serie d' echantillons qui serviront 
d'etalons et en une seconde serie qui seront les 
composants de production. On soumet les premiers 

15 echantillons a des tirs laser, puis a des mesures de 
cathodoluminescence de facon a etablir une correlation 
entre la tenue a 1' endommagement laser et la valeur de 
la cathodoluminescence. Cette premiere serie 
d' echantillons est destinee a §tre sacrifiee 

20 puisqu'elle aura subi des dommages . Cette correlation 
permet de definir une valeur seuil de 
cathodoluminescence en des sous de laquelle les 
composants sont acceptables et au dessus de laquelle 
ils doivent etre rebutes . On effectue ensuite sur la 

25 seconde serie d' echantillons destines a la production 
des mesures de cathodoluminescence permettant de 
verifier si 1 ' echantillon doit ou non etre rebute . 

La premiere etape du procede qui consiste a 
etablir une correlation entre une valeur seuil de 

30 cathodoluminescence et une valeur de tenue au flux peut 
etre effectuee des differentes manieres connues. 
L'essentiel au cours de cette etape prealable est que 



WO 2005/064306 



PCT/FR2003/050140 



16 



l'on arrive a correler une valeur seuil de densite de 
defaut et une valeur de cathodoluminescence. 

II va etre decrit ci-apres des manieres et 
variantes de ces manieres de realiser 1'etape prealable 
5 de correlation, dans lesquelles sont realises des tirs 
lasers et des tirs de faisceaux electroniques pour 
mesurer la cathodolumines cence . 

Les echantillons sont en general realises 
sur une galette de l'ordre d'une dizaine de cm de 

10 diametre. Une pluralite de tirs lasers a des puissances 
differentes les unes des autres sont effectues en des 
zones espacees l'une de 1' autre par exemple de 3 mm, 
Chaque zone de tir a un diametre de l'ordre d'un ou 
quelques um. Les zones de tirs laser et des zones sans 

15 tirs laser sont examinees pour determiner des 
parametres permettant de determiner de fagon en elle 
meme connue une densite de def auts . En particulier il 
est examine s'il y a ou non un endommagement rendant la 
zone examinee inapte a l'emploi prevu. Les tirs laser 

20 peuvent etre effectues selon l'une ou 1' autre des 
methodes decrites ci-dessus en relation avec l'art 
anterieur. Les valeurs de puissance et la densite de 
defaut sur les zones n'ayant pas subi de tir et sur les 
zones ayant subi les tirs lasers sont enregistrees . 

25 On metallise ensuite le materiau pour 

effectuer, comme indique plus haut, des mesures de 
cathodoluminescence sur des zones n'ayant pas ete 
soumises aux tirs laser et sur les zones endommagees 
ayant ete soumises a des tirs laser. Les mesures de 

30 cathodoluminescence sont effectuees pour une meme 
energie du faisceau electronique, et pour une meme 
intensite controlee par la valeur du courant de masse. 
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Selon une premiere maniere de realiser la 
correlation entre 1 ' endommagement et la valeur de 
cathodoluminescence on trace la droite correlant, 
l'energie de cathodoluminescence et la densite de 
5 defaut. Cette droite de correlation est semblable a 
celle representee figure 5. 

En fonction des valeurs de densite de 
defauts quantifiees par des valeurs de 
cathodoluminescence, on decide d'une valeur de densite 
10 de defauts inacceptable au dela de laquelle le 
composant presentant une densite de defaut et done une 
valeur mesuree de cathodoluminescence superieure a une 
valeur seuil sera rebute. 

Ainsi selon ce mode de realisation du 

15 procede, 

On realise des echantillons d'un composant 
optique par un meme procede de fabrication, en 
particulier en ce qui concerne l'etat de la surface 
d f incidence, 

20 On determine sur des zones de premiers 

echantillons ayant ete soumis a des tirs laser de 
puissances differentes les unes des autres et sur des 
zones n' ayant pas ete soumises a des tirs, des densites 
de defauts, 

25 On effectue sur des zones ayant ete 

soumises aux tirs lasers et sur des zones n'y ayant pas 
ete soumises, des tirs de faisceaux electroniques 
d'intensite controlees par une mesure du courant de 
masse, les different s tirs electroniques ayant une meme 

30 energie electronique et une meme intensite, et 1'on 
mesure les valeurs de cathodoluminescence, 

On trace une droite correlant la densite de 
defaut et la valeur de cathodoluminescence, 
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On determine a l'aide de la droite et des 
effets des densites de defauts sur Inaptitude du 
composant a tenir aux flux laser auxquels il doit etre 
soumis, un seuil ou plusieurs seuils de defaut et 
5 correlativement des seuils de cathodoluminescence au 
dela duquel le composant doit etre rebute pour une 
application donnee . 

Selon une variante de la premiere maniere 
de realisation de la phase prealable de determination 

10 d'une valeur seuil de cathodoluminescence, on determine 
en outre une valeur d'energie du faisceau electronique 
qui sera la plus appropriee pour effectuer les mesures. 

II a ete vu plus haut que les inventeurs 
ont determine qu' il existait une relation lineaire 

15 entre la valeur de cathodoluminescence, elle me me 
representative de la densite de defaut, et la tenue au 
flux laser. Un exemple d'une telle relation est montree 
sur le graphique deja commente de la figure 5. On voit 
sur ce graphique que la tenue au flux laser, portee en 

20 abscisse decroit proportionnellement a la valeur de la 
cathodoluminescence portee en ordonnee . Ce graphique 
est trace pour une profondeur donnee, pour un materiau 
donne. II a egalement ete vu plus haut qu'il existe une 
relation entre l'energie du faisceau electronique et la 

25 profondeur d' investigation des defauts. De ce fait, 
pour differentes energies du faisceau electronique, les 
conditions d'intensite du faisceau et de focalisation 
sur le materiau etant par ailleurs identiques, on 
obtient differente droites, chacune ayant une pente. 

30 Selon cette variante de realisation, on repete les 
mesures de cathodoluminescence ayant conduit a la 
correlation lineaire entre la densite de defaut et la 
valeur de cathodoluminescence. On obtient ainsi 
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plusieurs droites de correlation, chacune correspondant 
a une energie du faisceau electronique . Selon cette 
variante, on determine la valeur seuil a partir de la 
droite de correlation correspondant a 1' energie de 
5 faisceau electronique pour laquelle la pente permet une 
bonne discrimination de la tenue au flux en fonction de 
la densite de defauts. II s'agit de la droite de plus 
forte pente, en valeur absolue de pente, la valeur de 
la pente etant negative. 

10 Une seconde maniere de realiser l'etape 

prealable de correlation entre une valeur seuil de 
cathodoluminescence et une valeur seuil superieure de 
densite de defaut acceptable, sera maintenant decrite. 

b21) On soumet la surface d f incidence des 

15 premiers echantillons dudit composant optique pris 
parmi les echantillons realises a l'etape a) a un tir 
d'un faisceaux electronique ayant une energie et une 
intensite connues, l 1 intensite etant controlee par une 
mesure du courant de masse dudit echantillon soumis au 

20 tir dudit faisceaux electronique, 

b22) Pendant que chacun desdits composants 
optiques est soumis au tir du faisceau electronique on 
mesure, outre le courant de masse pour l'appliquer au 
controle instantane de l 1 intensite du faisceau 

25 electronique, 1" intensite de cathodoluminescence dudit 
composant optique, 

b23) On enregistre pour chacun des 
echantillons traites par un faisceau electronique de 
meme energie et me me intensite la valeur de l 1 intensite 

30 de cathodoluminescence, 

b24) On classe les premiers echantillons 
par ordre croissant de densite de defauts, les 
echantillons ayant le moins de defauts etant ceux pour 
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lesquels la valeur de l f intensite de 

cathodoluminescence est la plus faible, 

b25) On soumet les premiers echantillons a 
des flux laser ayant la puissance maximum seuil pour 
5 laquelle les composants sont prevus, et pour une duree 
egale £ la duree maximum pendant laquelle les 
composants optiques doivent recevoir ce flux sans subir 
de dommage, 

b2 6) on releve les N intensites de 

10 cathodoluminescence les plus elevees des composants 
soumis au flux a I'etape b25) et qui n'ont pas subi de 
dommages inacceptables et on decide qu'une intensite de 
cathodoluminescence maximum calculee a partir d'une 
combinaison lineaire de ces N intensites de 

15 cathodoluminescence est l f intensite de 

cathodoluminescence maximum mesuree acceptable pour 
lesdits composants optiques. 

Dans un mode de realisation permettant un 
tri selectif des composants en fonction de differents 

20 usages du composant, on determine plusieurs seuils de 
cathodoluminescence. Ainsi un premier seuil, le plus 
petit de valeur de cathodoluminescence correspond a des 
composants ayant la densite de defaut la plus petite. 
Les composants ayant une valeur de cathodoluminescence 

25 inferieure a ce premier seuil pourront etre classes 
dans une premiere categorie de qualite. Les composants 
ayant une valeur de cathodoluminescence superieure a ce 
premier seuil mais inferieure a un second seuil 
pourront etre classes dans une seconde categorie et 

30 ainsi de suite jusqu'a un nombre entier P de categories 
de qualites de composant . 

II convient de noter que chacun des 
ensembles de mesures permettant de determiner un point 
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dans I'espace ~ energie de cathodoluminescence, tenue 
au flux - est effectue sur un grand nonibre de points du 
materiau, les points de I'espace etant ainsi 
representatif s de valeurs moyennes . 

Un traitement statistique est ensuite 
effectue pour determiner une valeur moyenne de 
puissance pour laquelle on a une probabilite 
d 1 endommagement super ieure a un seuil predetermine. 
Ainsi lorsqu'il est parle d'un seuil de puissance laser 
pour lequel il y a endommagement r il convient de bien 
comprendre qu'il s'agit d'un seuil pour lequel la 
probabilite d 1 endommagement est superieure a un seuil 
predetermine. Naturellement selon la certitude de non 
endommagement que 1 1 on veut avoir, le seuil 
probabiliste aura une valeur plus ou moins elevee. 
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RE VEND I CAT I ONS 

1) Procede predictif de choix .d'un procede 
de fabrication d'un composant optique destines a etre 
soumis a des flux lasers, le choix etant destine a 

5 selectionner parmi plusieurs procedes possibles de 
fabrication celui qui conduit a des composants ayant de 
meilleures tenues aux flux laser que ceux obtenus par 
les autres procedes possibles caracterise en ce que 

a) on effectue un nombre entier N de 
10 .mesures de cathodoluminescence sur des composants 

obtenus par un premier des procedes possibles de 
fabrication alors que le composant regoit un faisceau 
electronique ayant une energie determinee, une 
focalisation a la surface du composant determinee et 
15 une intensite determinee controlee par une valeur d'un 
courant de masse mesuree sur le composant alors qu' il 
est soumis audit faisceau electronique, 

b) on calcule une valeur moyenne de 
cathodoluminescence sur les N mesures, 

20 c) On recommence les operations a) et b) 

sur des composants obtenus par chacun des autres 
procedes possibles de fabrication, 

d) on decide que le procede de fabrication 
le plus avantageux est celui pour lequel la valeur 

25 moyenne de cathodoluminescence est la plus faible. 

2) Procede selon la revendication 1 
caracterise en ce que on recommence les etapes a) a c) 
pour differentes valeurs d' energie du faisceau 
electronique, et en ce qu' on etablit un histogramme des 

30 valeurs moyennes de cathodoluminescence pour chacune 
des energies, 

on prend en compte dans le calcul de la 
valeur moyenne de cathodoluminescence une integration 
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des valeurs de cathodoluminescence sur les differentes 
energies de faisceaux electroniques . 

3) Precede de controle d'un etat d'une 
surface d'un composant optique destinee a etre une 
5 surface d' incidence d'un faisceau laser, afin de 
determiner si ladite surface a une densite de defaut 
qui est inferieure a une densite de defaut au dela de 
laquelle le composant optique est susceptible d'etre 
endommage par soumission a un flux laser presentant une 
10 puissance (densite de flux) au plus egale a un seuil 
predetermine pendant une duree maximum predeterminee, 
caracterise en ce que 

a) On realise des echantillons dudit 
composant optique par un meme procede de fabrication, 

15 en particulier en ce qui concerne l'etat de ladite 
surface d' incidence et on les separe en premiers et 
seconds echantillons , 

b) dans une phase prealable d' etalonnage, 
on etablit sur les premiers echantillons, une 

20 correlation entre valeurs de cathodoluminescence 
obtenues dans des conditions de tirs electroniques 
determinee, et tenue au flux laser des premiers 
echantillons, cette correlation permettant de 
determiner un ou plusieurs seuils de 

25 cathodoluminescence, chaque seuil correspondant a des 
conditions de tenue des premiers echantillons au flux 
laser, un composant presentant une valeur de 
cathodoluminescence inferieure a l'un des seuils etant 
acceptable pour les conditions de tenue ayant conduit a 

30 ce seuil, et rebute pour ces conditions dans le cas 
contraire, 

c) On mesure la valeur de 
cathodoluminescence produite sur un second echantillon 
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par des tirs electroniques effectues dans les memes 
conditions qu'a I'etape b) , on accepte le composant 
pour toutes les conditions de tenue correspondant a des 
seuils superieurs a la valeur mesuree, on le rebute 
5 pour toutes les conditions de tenue correspondant £ des 
seuils inferieurs a la valeur mesuree. 

d) on recommence I'etape c) sur d'autres 
seconds echantillons sur une base unitaire ou par 
echantillonnage . 

10 4) Procede selon la revendication 3 

caracterise en ce que pour la realisation de I'etape b) 

bll) On determine sur des zones des 
premiers echantillons ayant ete soumis a des tirs laser 
de puissances differentes les unes des autres et sur 

15 des zones n' ayant pas ete soumises a des tirs, des 
densites de defauts, 

b!2) On effectue sur les zones ayant ete 
soumises aux tirs lasers et sur les zones n'y ayant pas 
ete soumises, des tirs de faisceaux electroniques 

20 d'intensite controlee par une mesure du courant de 
masse, les differents tirs electroniques ayant une meme 
energie electronique et une meme intensite, et l'on 
mesure les valeurs de cathodoluminescence, 

bl3) On trace une droite correlant la 

25 densite de defaut et la valeur de cathodoluminescence, 

bl4) On determine a l'aide de la droite et 
des effets des densites de defauts sur 1' aptitude du 
composant a tenir aux flux laser auxquels il doit etre 
soumis, un seuil ou plusieurs seuils de defaut et 

30 correlativement de seuils de cathodoluminescence au 
dela duquel le composant doit etre rebute pour une 
application donnee. 
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5) Procede selon la revendication 4 
caracterise en ce que pour la realisation de 1 1 etape b) 

bl5) on recommence les etapes bl2 et bl3 
pour differentes valeurs d'energie du faisceau 
5 electronique, 

et en ce que a l f etape bl4) 

on determine la valeur seuil a partir de la 
droite de plus forte pente, en valeur absolue. 

6) Procede selon la revendication 3 
10 caracterise en ce que pour la realisation de 1' etape b) 

b21) On soumet une surface d 1 incidence de 

premiers echantillons dudit compos ant optique a des 

tirs de faisceaux electroniques ayant des energies 

differentes et une meme intensite connue, l 1 intensite 
15 etant controlee par une mesure du courant de masse 

dudit echantillon soumis au tir dudit faisceaux 

electronique, 

b22) Pendant que chacun desdits composants 

optiques est soumis au tir du faisceau electronique on 
20 mesure, outre le courant de masse pour l'appliquer au 

controle instantane de 1" intensite du faisceau 

electronique, l f intensite de cathodoluminescence dudit 

composant optique, 

b23) On enregistre pour chacun des 
25 echantillons traites par un faisceau electronique de 

meme energie et meme intensite la valeur de 1' intensite 

de cathodoluminescence, 

b24) On classe les premiers echantillons 

par ordre croissant de densite de defauts, les 
30 echantillons ayant le moins de defauts etant ceux pour 

lesquels la valeur de l 1 intensite de 

cathodoluminescence est la plus faible, 
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b25) On soumet les premiers echantillons a 
des flux laser ayant la puissance maximum seuil pour 
laquelle les composants sont prevus, et pour une duree 
egale a la duree maximum pendant laquelle les 
composants optiques doivent recevoir ce flux sans subir 
de dommage, 

b2 6) on releve les N intensites de 
cathodoluminescence les plus elevees des composants 
soumis au flux a l'etape b25) et qui n'ont pas subi de 
dommages et on decide qu'une intensite de 
cathodoluminescence maximum calculee a partir d'une 
corabinaison lineaire de ces N intensites de 
cathodoluminescence est l f intensite de 

cathodoluminescence maximum mesuree acceptable pour 
lesdits composants optiques. 
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